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Patentanspriiche 

1. Verfaliren zur Reinigung von Bodenkolonnen, die zur rektifi- 
5 kativen Behandlung von (Meth) acryls^ure und/oder deren Ester 

enthaltenden Fltissigkeiten verwendet worden waren, bei dem 
man in der Bodenkolonne von oben nach unten eine basische 
Fltissigkeit fordert, dadurch gekennzeichnet, da£ im Gegen- 
strom zur basischen Fltissigkeit ein Gas so durch die Boden- 

10 kolonne gefiihrt wird, daS wahrend der Reinigung der Unter- 

schied zwischen dem Druck in der Gasphase unmittelbar unter- 
halb des untersten Bodens der Bodenkolonne und dem Druck in 
der Gasphase unmittelbar oberhalb des obersten Bodens der 
Bodenkolonne, geteilt durch die Anzahl der in der Kolonne be- 

15 findlichen Boden wenigstens 0,5 mbar pro Boden betragt. 

2 . Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafi wah- 
rend der Reinigung der Unterschied zwischen dem Druck in der 
Gasphase unmittelbar unterhalb des untersten Bodens der 

20 Bodenkolonne und dem Druck in der Gasphase unmittelbar ober- 

halb des obersten Bodens der Bodenkolonne, geteilt durch die 
Anzahl der in der Kolonne befindlichen Boden, 1 bis 5 mbar 
betragt . 

25 3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da£ wah- 
rend der Reinigung der Unterschied zwischen dem Druck in der 
Gasphase unmittelbar unterhalb des untersten Bodens der 
Bodenkolonne und dem Druck in der Gasphase unmittelbar ober- 
halb des obersten Bodens der Bodenkolonne, geteilt durch die 

30 Anzahl der in der Kolonne befindlichen Boden, 2 bis 4 mbar 

betragt. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daS als basische Flussigkeit eine waSrige Losung 

35 von Natriumhydroxid verwendet wird. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daS das im Gegenstrom zur basischen Flussigkeit 
durch die Bodenkolonne geftthrte Gas Luft ist. 

40 
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Verfahren zur Reinigung von Bodenkolonnen, die zur rektif ikativen 
Behandlung von (Meth) acrylsaure und/oder deren Ester enthaltenden 
Fliissigkeiten verwendet worden waren 

5 

Beschreibung 

Vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Reinigung von 
Bodenkolonnen, die zur rektif ikativen Behandlung von (Meth)acryl- 
10 saure und/oder deren Ester enthaltenden Fliissigkeiten verwendet 
worden waren 7 bei dem man in der Bodenkolonne von oben nach unten 
eine basische Flussigkeit fordert. 

(Meth) acrylsaure steht in dieser Schrift als verkiirzte JSchreib- 
15 weise fur Acrylsaure oder Me thacryl saure. Sie und ihre Ester sind 
wertvolle Aus gangs verbindungen zur Herstellung von durch 
radikalische Polymerisation erhaltlichen Polymer isaten, die 
beispielsweise als Klebstoffe Verwendung finden. 

20 (Meth) acrylsaure selbst wird vornehmlich durch heterogen kataly- 
sierte Gasphasenoxidation der entsprechenden Alkene, Alkane bzw. 
der korrespondierenden a, P-ethylenisch ungesattigten Aldehyde in- 
dustriell hergestellt. Dabei wird jedoch keine reine (Meth) acryl- 
saure gebildet. Vielmehr entsteht ein Produktgasgemisch, aus wel- 

25 chem die (Meth) acrylsaure abgetrennt werden mufi. Ublicherweise 
wird dazu die (Meth) acrylsaure in einem Losungsmittel absorbiert 
und nachfolgend uber verschiedene Rektif ikationsstuf en, gegebe- 
nenfalls unter Zusatz azeotroper Schleppmittel, vom Absorptions- 
mittel und darin neben (Meth) acrylsaure absorbiert enthaltenen 

30 Nebenkomponenten abgetrennt. Alternativ kann das Produktgas- 
gemisch auch f raktionierend kondensiert und das dabei gewonnene 
(Meth) acrylsaure enthaltende Kondensat rektif ikativ auf gearbeitet 
werden . 

35 Ester der (Meth) acrylsaure werden groStechnisch in der Regel 
durch direkte Veresterung von (Meth) acrylsaure mit Alkoholen, 
z.B. Alkanolen, in Gegenwart von starken Sauren und gegebenen- 
falls eines Schleppmittels zur Entfemung des Veresterungswassers 
oder durch Umesterung von (Meth) acrylsaurestern mit geeigneten 

40 Alkoholen, z.B. Alkanolen, hergestellt. Die Abtrennuiig des Ziel- 
esters aus dem Produktgemisch erfolgt ublicherweise ebenfalls 
vorwiegend rektif ikativ (vgl. z.B. EP-A 10 33 359, 

DE-A 19 746 688, DE-A 19 536 179 und Kirk Othmer, Encyclopedia of 
Chemical Technology, 4. Ed., Vol. 1, Seiten 301 - 302). 

45 
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Als Rektif ikationskolonnen werden sowohl im Fall der vorgenannten 
rektifikativen Abtrennung der (Meth) acrylsaure als auch ihrer 
Ester in der Regel Bodenkolonnen, d.h. Kolonnen, die als Einbau- 
ten B6den enthalten, verwendet . 



Die B6den einer Bodenkolonne sind sowohl fur den in der Bodenko- 
lonnne auf steigenden Dampf als auch fur die in der Bodenkolonne 
riicklaufende Fltissigphase durchlassig gestaltet. Zwischen auf- 
steigendem Dampf und riicklauf ender Flussigphase findet ins- 
10 besondere auf den Boden infolge des gestorten Gleichgewichts ein 
Warrae- und Stof faustausch statt, der letztlich die in der Kolonne 
gewiinschte Auftrennung bedingt. 

Nachteilig an der rektifikativen Abtrennung von (Meth) acrylsaure 
15 und/ Oder ihrer Ester ist, daS es sich bei der Rektif ikation 
einerseits um ein thermisches Trennverf alrren und bei den 
(Meth) aery lverbindungen andererseits um Verbindungen mit hohem 
Siedepunkt und gleichzeitig ausgepragter Neigung zu radikalischer 
Polymerisation, insbesondere unter der Einwirkung von Warme, han- 
20 delt. Typische Rektif ikationstemperaturen liegen in der Regel 

oberhalb von 100°C. Dies gilt auch fur Rektif ikationen unter ver- 
mindertem Druck. 

Somit sind die (Meth) aery lverbindungen bei Rektif ikationen Tempe- 
25 raturbelastungen ausgesetzt, die leicht eine unerwunschte 

Polymerisation auslosen konnen. Die Bildung von unerwiinschtem Po- 
lymer isatbelag, der im Extremfall die Bodenkolonne zu verstopfen 
und undurchlassig zu machen vermag, ist in der Regel die Folge. 
Zwar versucht man in der Praxis die unerwtinschte radikalische 
30 Polymerisation durch Zusatz geeigneter Polymerisationsinhibitoren 
zu verhindern, doch ist auch damit eine vollstandige Eliminierung 
der Polymerisatbildung nicht erreichbar. D.h., nach mehreren Wo- 
chen Laufzeit muS die Bodenkolonne in der Regel von Polymerisat 
befreit, d.h. gereinigt werden. 

35 

Aus der DE-A 19 746 688, der DE-A 19 536 179 und der 
EP-A 10 33 359 ist ein Verfahren zur Reinigung von Bodenkolonnen, 
die zur rektifikativen Behandlung von (Meth) acrylsaure und/oder 
deren Ester enthaltenden Fltissigkeiten verwendet worden waren, 
40 bekannt, bei dem man in der Bodenkolonne von oben nach unten eine 
basische Flussigkeit fordert. 



5 



Nachteilig an dieser Verf ahrensweise ist jedoch, daS die mit ihr 
erzielte Reinigungsgeschwindigkeit nicht voll zu befriedigen ver- 
45 mag. 
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Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung bestand daher darin, ein 
verbessertes Reinigungsverf ahren zur Verfiigung zu stellen. 

Demgema£ wurde ein Verf ahren zur Reinigung von Bodenkolonnen, die 
5 zur rektifikativen Reinigung von (Meth) acrylsaure und/oder deren 
Ester enthaltenden Fliissigkeiten verwendet worden waren und bei 
dem man in der Bodenkolonne von oben nach unten eine basische 
Flussigkeit fordert, gefunden das dadurch gekennzeichnet ist, da£ 
im Gegenstrom zur basischen Flussigkeit ein Gas so durch die 

10 Bodenkolonne gefiihrt wird, daS wahrend der Reinigung der Unter- 
schied zwischen dem Druck in der Gasphase unmittelbar unterhalb 
des untersten Bodens der Bodenkolonne und dem Druck in der Gas- 
phase unmittelbar oberhalb des obersten Bodens der Bodenkolonne, 
geteilt durch die Anzahl der in der Kolonne befindlichen Boden, 

15 wenigstens 0,5, haufig 0,5 bis 6 mbar pro Boden betragt. 

Bevorzugt wird das Gas mit einer solchen Geschwindigkeit durch 
die Bodenkolonne gefiihrt, da£ der vorgenannte mittlere Druck- 
verlust zwischen zwei auf einanderf olgenden Trermboden 1 bis 
20 5 mbar und besonders bevorzugt 2 bis 4 mbar betragt. 

Bei den in der Bodenkolonne befindlichen Trennboden kann es sich 
z.B. urn Dual-Flow-Boden, urn Siebboden, um VentilbSden, um Thor- 
mann-Boden, um Tunnelboden und/oder um Glockenbdden handeln.- 

25 

Bei dem nach dem erf indungsgema£en Verfahren durch die Boden- 
kolonne zu fuhrenden Gas kann es sich im wesentlichen um jedwedes 
Gas handeln. Bevorzugt werden Stickstoff , Luft, mit Stickstoff 
verdunnte Luft und/oder Wasserdampf verwendet. 

30 

Zur Forderung des Gases konnen Verdichter (Kompressoren) und/oder 
Vakuumpumen verwendet werden. 

Als basische Fliissigkeiten konnen fur das erf indungsgemaSe Ver- 
35 f ahren alle diejenigen eingesetzt werden, die auch die 

DE-A 19 746 688, die DE— A 19 536 179 und die EP-A 10 33 359 emp- 
f ehlen . 

Das sind im besonderen waSrige Alkali- und/oder Erdalkali- 
40 hydroxid- und/oder -oxidlosungen, vor allem die wafirigen Losungen 
von NaOH, KOH und Ca(0H) 2 - In der Regel weist dabei die waSrige 
Losung einen gelSsten Salzgehalt von 0,01 bis 30 Gew.-%, vorzugs- 
weise von 0,5 bis 10 Gew. -% auf. 



45 GemaS einer vorteilhaf ten Weiterbildung der Erfindung wird der 
vorgenannten basischen wSSrigen Alkalilosung im Verhaltnis von 
> 0:1 bis 2:1 (Gewichts verhaltnis von Neutralsalz zu Hydroxid 
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und/oder Oxid) ein im wesentlichen ph-neutrales (bezogen auf 
seine waSrige Losung) Alkali- und/oder Erdalkalisalz zugesetzt. 
Hierfiir eignen sich besonders die den hydroxidischen/oxidischen 
Verbindungen entsprechenden Sulfate, Acetate, Oxalate, Carbonate, 
5 Hydrogensulfate, Hydrogencarbonate und/oder andere Salze. Durch 
einen solchen Zusatz laSt sich das Losungsverhalten der basischen 
L6sung fur das erf indungsgemafie Verfahren weiter verbessern. 

Ans telle basisclxer wafiriger Losungen konnen erf indungsgem&£ aber 
10 auch basisch regierende polare organische Losungsmittel wie Amine 
oder Amide, bevorzugt Acetamide, besonders bevorzugt Monoacetamid 
(CH3CONH2) als basische Flussigkeit eingesetzt werden. Weitere ba- 
sische Fliissigkeiten die erf indungsgemaS eingesetzt werden konnen 
sind Monomethyl ace t amid (CH 3 C0N(CH 3 )H) , Dimethylacetamid 
15 (CH 3 C0N(CH 3 ) 2 ) sowie Dimethyl formamid (HCON (CH 3 ) 2 ) . 

Die Temperaturen, bei denen die erf indungsgemaSe Spulung durchge- 
ftihrt wird, werden im wesentlichen vom Siedepunkt der eingesetz- 
ten basischen Flussigkeit bestimmt, da fur alle genannten basi- 
20 schen Fliissigkeiten gilt, da£ ihr Losevermogen mit steigender 
Temperatur zunimmt. Die optimale Einsatztemperatur fur die 
wafirigen Alkali- -und/oder Erdalkalihydroxidlosungen liegt bei 

> 80°C bis ca. 115°C bei Normaldiruck, vorzugsweise bei 90°C bis 
110°C. Fur die beschriebenen Amide liegt die optimale Einsatztem- 

25 peratur jeweils 10 bis 1°C unterhalb des Siedepunktes dieser Sub- 
stanzen. Wird als im Gegenstrom durch die Bodenkolonne gefuhrtes 
Gas die Dampfphase der basischen SpQlf liissigkeit selbst verwendet 
(z.B. Wasserdampf ) , liegt die Einsatztemperatur regelmaEig im 
Siedepunkt . 

30 

Das erf indungsgema£e Verfahren kann sowohl in regelma£igen Zeit- 
abstanden wie auch nach Feststellung einer bestimmten 
Polymerisatbi Idling durchgefiihrt werden. 

35 Die in der erf indungsgemaS zu reinigenden Bodenkolonne zuvor 
rektifikativ behandelten (Meth) acrylsaure und/oder deren Ester 
enthaltenden Fliissigkeiten konnen > 2 0 Gew.-%, oder > 40 Gew.-%, 
oder > 60 Gew.-%, oder > 80 Gew.-%, oder > 90 Gew.-%, oder 

> 95 Gew.-%, oder > 99 Gew.-% (Meth) acrylsaure und/oder deren 
40 Ester enthalten. Bei den Estern kann es sich dabei um die Ester 

mit Monohydroxy- und/oder Polyhydroxyalkoholen handeln. 

Insbesondere umfassen die (Meth) acrylsaureester die Ester der 
(Meth) acrylsaure mit Alkanolen (Co.- bis Ci 2 -/ bevorzugt Ci- bis 
45 C 8 -) und/oder Alkandiolen. Das sind vor all em Methylacrylat , 

Methylmethacrylat, Ethylacrylat , Ethylmethacrylat, n-Butylacry- 
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lat, tert.-Butylacrylat, tert . -Butylmethacrylat sowie 2 -Ethyl - 
hexylacrylat, aber auch die Ester des Dimethyl aminoethanol s . 

Zur moglichst weitgehenden Unterdriickung von Polymerisatbildung 
5 wahrend der Rektif ikation zugesetzte Polymerisationsinhibitoren 
sind z.B. Stabilisatoren wie Phenothiazin, Hydrochinonmonomethyl- 
ether oder Hydrochinon. 

Der Vorteil des erf indungsgemafien Verfahrens besteht darin, daS 
10 die Polymerisatbeseitigung einen geringeren Zeitaufwand erfor- 
dert. Im Endergebnis wird so eine kurze Unterbrechungsdauer des 
Rektifikationsverfahrens sowie eine vollstandige Entfernung der 
Polymerisat-Niederschlage erreicht . 

15 Vorab des erf indungsgemaEen Verfahrens und nach Durchfiihrung des 
erf indungsgemafeen Verfahrens wird die Bodenkolonne in f achmanni- 
scher Weise mit Wasser gespult. Dabei ist es wie beim erfindungs- 
gema£en Verfahren in gleicher Weise vorteilhaft im Gegenstrom zum 
Spulwasser ein Gas durch die Bodenkolonne zu fordem. 

20 Abschliefiend wird die Bodenkolonne getrocknet und weiterbetrie- 
ben. 

Polymerisatbelag weist sich beim erf indungsgemaJSen Verfahren in 
der Regel durch einen zunehmenden Druckverlust beim Betrieb der 
25 Bodenkolonne aus. 

Damit Bodenkolonnen nach dem erf indungsgemaSen Verfahren gut zu 
reinigen sind, sind sie in zweckmaSiger Weise mit einer Spullei- 
tung ausgerustet. Diese ermoglicht den Transport der basischen 
30 Spulf lussigkeit, die beispielsweise im Verdampfer der Kolonne er- 
hitzt wird, zum Kopf der Kolonne. Ublicherweise wird die Spiil- 
fltissigkeit iiber die Rttcklauf lei tung der Rektif ikationskolonne 
zugef tihrt . 

35 Das erf indungsgemaJSe Verfahren kann bei Normaldruck, Oberdruck 
oder bei reduziertem Druck durchgeftthrt werden. 

Der Druck in der Gasphase n unmittelbar" unterhalb des untersten 
bzw. oberhalb des obersten Bodens der Bodenkolonne soil in dieser 
40 Schrift bedeuten, daS die MeSstelle nicht mehr als 15 cm unter- 
halb des untersten und wenigstens 25 cm oberhalb des obersten Bo- 
dens liegen soil. Die Druckmessung kann z.B. via offene Anbohrung 
erfolgen, bei der ein MeSumf ormer iiber einen Wands tutzen mit der 
Kolonne verbunden ist. 



45 
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Die erfindungsgema£e Verf ahrensweise kaim selbstredend auch fur 
Kolonnen angewendet werden, die andere Einbauten als Boden (z.B. 
Raschig Ringe, Pallringe oder Packungen) enthalten und in denen 
(Meth)acrylverbindungen haltige Flussigkeiten rektifiziert wurden 
5 und/oder in denen aus (Meth) acrylmonomeren haltigen Dampfen ab- 
sorbiert wurde. 

Es ist ferner auch dann anwendbar, wenn die entsprechende Kolonne 
im Verlauf einer Absorption von (Meth) acrylverbindungen aus der 
10 Gasphase mit Polymerisat verschmutzt worden war. 

Insgesamt wird die Vorteilhaf tigkeit des erf indungsgemaSen Ver- 
fahrens darauf zuruckgefiihrt, da£ sich unter den gegebenen Rand- 
bedingungen in der in der Kolonne von oben nach unten gefuhrten 
15 Spulflussigkeit Fliissigkeitsstrudel ausbilden, vor allem auf den 
Kolonnenboden, die die beschleunigte Reinigung bewirken. 



Beispiel 

20 In einer Bodenkolonne (Material: ein Edelstahl mit der Werkstoff- 
nummer 1.4571 entsprechend der Norm EN 10020) mit 3,8 m Durch- 
messer und einer Lange von 32 m wurde aus der wie nachfolgend be- 
schrieben zusammengesetzten Fliissigkeit (ZufluEmenge = 114 Ton- 
nen/h) iiber die Zulauf leitung der Kolonne Acrylsaure rektifikativ 

25 abgetrennt. 



Die Fliissigkeit enthielt: 





17 Gew.-% 


Acrylsaure, 


30 


0,02 Gew.-% 


Wasser , 




0,0015 Gew.-% 


Acrolein, 




0,0015 Gew.-% 


Acrylacrylat , 




0,01 Gew.-% 


Furfural , 




0,027 Gew.-% 


Essigsaure, 


35 


0,2 Gew. -% 


Benzaldehyd, 




0,003 Gew.-% 


Propionsaure , 




0,032 Gew.-% 


Mai e ins aur eanhydr i d , 




58 Gew.-% 


Diphyl , 




17,0 Gew.-% 


Dimethylphthalat , 


40 


3 Gew.-% 


Acryloylpropionsaure und 




0,02 Gew.-% 


Phenothiazin . 



Die Bodenkolonne enthielt 45 Dual-Flow-Boden (Material.: ein Edel- 
stahl mit der Werkstof fnummer 1.4571 entsprechend der Norm 
45 EN 10020) . 37 Boden befanden sich oberhalb der Zulaufstelle und 
8 Boden befanden sich unterhalb der Zulaufstelle der die Acryl- 
saure enthaltenden Fliissigkeit. Die Dual-Flow-Boden oberhalb des 
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Zulaufs wiesen Bohrl5cher des Durchmessers 25 mm und die Dual- 
Flow-Boden unterhalb des Zulaufs wiesen BohrlScher des Durchmes- 
sers 50 mm auf (jeweils innen gemessen) . Die Acrylsaure haltige 
Fliissigkeit wurde in eine 99,6 gew.-%ige Acrylsaure, ein Gemisch 
5 aus den leichter als Acrylsaure siedenden Komponenten und ein 
Gemisch aus schwerer als Acrylsaure siedenden Komponenten, das 
weniger als 0,5 Gew.-% Acrylsaure enthielt, aufgetrennt. Der Ab- 
stand der Dual-Flow-Boden betrug uber die gesamte Bodenkolonne 
homogen 400 mm. Die Temperatur am Kopf der Kolonne betrug 80°C, 

10 der Druck am Kolonnenkopf betrug 105 mbar und das Rucklauf - 
verhaltnis (ml Rucklauf f liissigkeit zu ml Flussigkeitsentnahme) 
betrug 1,3. Die Temperatur am Sumpf der Kolonne betrug 193°C und 
der Druck am Kolonnensumpf lag bei 230 mbar. Der Rucklauf der Ko- 
lonne wurde mit Phenothiazin so stabilisiert , daS die uber 

15 Seitenabzug (auf Boden 35, von unten gerechnet) entnommene 
99,6 gew.-%ige Acrylsaure 250 Gew.-ppm PTZ enthielt. Das PTZ 
wurde in solchermaSen abgetrennter Acrylsaure geldst 
(1,5 gew.-%ige LSsung) zugesetzt. 

20 Nach einer Laufzeit von 21 Tagen wurde die Rektif ikationskolonne 
abgeschaltet, entleert und anschlieSend zwei Stunden mit Wasser 
der Temperatur 30°C gespult. Das Spulwasser wurde der Bodenkolonne 
uber deren obere Rucklauf leitung im freien Fall zugefuhrt und 
iiber selbige im Kreis gepumpt (300 m 3 /l) . Das gebrauchte Sptilwas- 

25 ser wurde der Kolonne nach beendeter Spulung entnommen. Das darin 
enthaltene Diphyl/Dimethylphthalat-Gemisch konnte durch Wasser- 
dampf destination rvlckgewonnen werden. 
Anschliefiend wurde die Bodenkolonne inspiziert. 

30 Im Bereich unterhalb des Seitenabzugs (insbesondere im Bereich 
von Boden 30 bis Boden 35) befanden sich ca. 250 kg Polymerisat. 
Das Polymerisat haftete sowohl auf den BQden (ca. 60 %) als auch 
an der Bodenunterseite (ca. 40 %) . 

35 AnschlieSend wurde mit einer 5 gew.-%igen wa&rigen Natronlauge^ 
gespult. Die waSrige Natronlauge wurde der Bodenkolonne uber die 
Zulaufleitung im freien Fall zugefuhrt und uber selbige im Kreis 
gepumpt (300 m 3 /h) . Der Sumpf verdampfer der Bodenkolonne war dabei 
eingeschaltet, urn die Temperatur der Natronlauge auf 90 bis 95°C 

40 einzustellen. 

Nach einer Stunde wurde der Zulauf (im freien Fall) auf die obere 
Riicklaufleitung umgestellt und die Natronlauge uber selbige wei- 
tere sechs Stunden im Kreis gepumt (300 m 3 /h) . Wahrend der Gesamt- 
45 dauer der Natronlaugesptilung wurden unterhalb des ersten Bodens 
600 m 3 /h Umgebungstemperatur aufweisende Luft in die Kolonne ge- 
fiihrt. Der mittlere Gasphasen-Dif f erenzdruck tiber alle B6den be- 
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trug 2 mbar/Boden. Nach beendeter Sptilung wurde die gebrauchte 
Spullauge der Bodenkolonne entnommen. Das dariii enthaltene Di- 
phyl/Dimethylphthalat-Gemisch konnte durch Wasserdampf- 
destination ruckgewonnen werden. AnschlieSend wurde die Boden- 
5 kolonne inspiziert. Das Polymerisat war bis auf geringfugige 
Restmengen (<5 kg) abgelost. 

Vergl eichsbei spi el 

10 Es wurde wie im Beispiel verfahren. Nach der Wasserspulung wurde 
die Rektifikationskolonne inspiziert. Im Bereich unterhalb des 
Seitenabzugs befanden sich ca. 200 kg Polymerisat. Das Polymeri- 
sat haftete sowohl auf den Boden (ca. 50 %) als auch an der Bo- 
denunterseite (ca. 50 %) . 

15 

AnschlieSend wurde wie im Beispiel mit Natronlauge gespiilt, wobei 
jedoch auf eine Luftzufuhr verzichtet wurde. Der mittlere Gaspha- 
sen-Differenzdruck uber alle Boden betrug <C0,5 mbar/Boden. Nach 
beendeter Natronlaugespiilung wurde die Rektif ikationskolonne in- 
20 spiziert. Im Bereich unterhalb des Seitenabzugs befanden sich 
noch ca. 80 kg Polymerisat. Das Polymerisat befand sich sowohl 
auf den Boden (ca. 40 %) als auch an der Bodenunterseite (ca. 
60 %) . 

25 AnschlieEend wurde die Natronlaugenspulung wie im Beispiel, d.h. 
mit Luftzufuhr, wiederholt. Der mittlere Gasphasendif f erenzdruck 
tiber alle Boden betrug 2,2 mbar/Boden. Nach der zweiten Natron- 
laugespiilung wurde die Bodenkolonne erneut inspiziert. Das Poly- 
merisat war bis auf geringfugige Restmengen (<5 kg) abgelost. 

30 

Die Druckmessung erfolgte sowohl im Beispiel als auch im 
Vergleichsbeispiel jeweils 10 cm unterhalb des untersten bzw. 
30 cm oberhalb des obersten Bodens via offene Anbohrung (Ab stand 
zur Oberkante der Anbohrung) , wobei ein Mefiumf ormer ttber einen 
35 Wandstutzen mit der Kolonne verbunden war. 



40 



45 
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Verfahren zur Reinigung von Bodenkolonnen, die zur rektif ikativen 
Behandlung von (Meth) acrylsaure und/oder deren Ester enthaltenden 
Fltissigkeiten verwendet worden war en 

5 

Zusammenf as sung 

Ein Verfahren zur Reinigung von fur Zwecke der Rektif ikation von 
(Meth) aery Iverbindungen enthaltenden Fltissigkeiten verwendeten 
10 Bodenkolonnen, bei dem man in der Bodenkolonne von oben nach un- 
ten eine basische Flussigkeit fordert und im Gegenstrom zur basi- 
schen Flussigkeit ein Gas durch die Kolonne gefuhrt wird, wobei 
der mittlere Gasphasendif f erenzdruck liber alle Boden wenigstens 
0,5 mbar/ Boden betragt. 

15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



